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NOUVEAU LATEX INVERSE CONCENTRE, PROCEDE POUR SA PREPARATION, 

ET UTILISATION DANS L'INDUSTRIE 
La pr6sente demande concerne des latex inverse eau dans huile epaississants, leur 
procede de preparation et leur application en tant qu'epaississant et/ou emulsionnant dans 
5 les produits industriels, les produits de soins de la peau et des cheveux ou pour la fabrica- 
tion de preparations cosmetiques, dermopharmaceutiques ou pharmaceutiques. 

Les latex inverses de polymeres de Tacide l'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) 
amino] 1 -propanesulfonique (denomme aussi acide 2-acrylamido 2-methyl propanesulfoni- 
que, ATBS ou AMPS) partiellement ou totalement salifie ainsi que leur utilisation en cos- 
10 metique et/ou pharmacie ont fait de nombreuses demandes de brevet. Cependant la presence 
de quantites importantes d'eau et d'huile represente un inconvenient non negligeable en ter- 
mes de volume, de cout et parfois de risques accrus et/ou d'effets toxiques. 

Des solutions ont done ete developpees pour augmenter la concentration en polyme- 
res dans les latex finaux par exemple en soumettant le milieu reactionnel en fin de polymeri- 
15 sation, a une etape de distillation sous vide pour enlever une partie plus ou moins impor- 
tante d ! eau et d'huile. Cette distillation est cependant delicate a mettre en ceuvre car elle in- 
duit souvent une destabilisation du latex inverse quHl iaut contrer par Taddition prealable 
d ! agents stabilisants. Les demandes de brevet europeen EP 0 161 038 et EP 0 126 528 ainsi 
que la demande de brevet britannique GB 1 482 515 divulguent une telle utilisation de po- 
20 lymeres stabilisants. 

Mais ceux-ci contiennent des alcools ou des glycols qui induisent des problemes 
environnementaux. De plus il se produit parfois une prise en masse du milieu reactionnel 
lors de Tetape de distillation sans que ce phenomene n'ait jamais vraiment ete explique, mais 
dont la consequence certaine est la destruction du lot de latex inverse et un nettoyage 
25 penible et couteux du reacteur. Enfin, meme quand la distillation se deroule correctement, 
les latex inverses obtenus s'inversent souvent difficilement, ils ont une viscosite elevee et 
presentent parfois en leur sein des micro-gels. Ces inconvenients interdisent done leur 
utilisation dans la fabrication de formulations cosmetiques et ou d ! impression textile. 

C f est pourquoi la demanderesse s f est attachee a mettre au point des latex inverses 
30 concentres, e'est a dire comprenant au moins 50 % en poids de polym£re et moins de 5 % 
en poids d ! eau depourvus de tels inconvenients. 
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Selon un premier aspect, l'invention a pour objet une composition sous foime d'un 
latex inverse comprenant : 

a) de 50 % en poids a 80 % d'au moins un polymere organique (TP) lineaire, branche 

ou reticule, 

5 b) de 5 % en poids a 10 % d'un systeme emulsionnant (Si) de type eau dans huile 

(E/H), 

c) de 5 % en poids a 45 % en poids d'au moins une huile, et 

d) de 0 % a 5 % d'eau. 

Le polymdre (P) present dans la composition objet de Tinvention peut etre un homo- 
10 polymere ou un polymere forme a partir de plusieurs types differents de monomeres. II s'agit 
principalement d'un copolymers d'un terpolymere ou d'un tetrapolymeie. 

La composition telle que definie precedemment contient, soit un seul polymere (P), 
soit un melange de polymeres (P) differents. 

Selon un premier aspect particulier de la presente invention, le polymere (P) est 
15 - soft un homopolymere d'un monomere choisi ou bien parmi ceux possedant une 

fonction acide fort partiellement ou totalement salifiee ou bien parmi ceux possedant une 
fonction acide foible partiellement ou totalement salifiee ou bien parmi les monomeres ca- 
tioniques, 

- soit un copolymere dans lequel chacun des monomeres est choisi independamment 
20 Tun de l'autre ou bien parmi ceux possedant une fonction acide fort partiellement ou totale- 
ment salifiee ou bien parmi ceux possedant une fonction acide foible partiellement ou tota- 
lement salifie ou bien parmi les monomeres neutres oubien parmi les monomdres cationi- 
ques, 

. soit un terpolymere dans lequel chacun des monomeres est choisi independamment 
25 les uns des autres ou bien parmi ceux possedant une fonction acide fort partiellement ou to- 
talement salifiee ou bien parmi ceux possedant une fonction acide foible partiellement ou to- 
talement salifie ou bien parmi les monomeres neutres ou bien parmi les monomeres cationi- 
ques, 

- soit un tetrapolymdre dans lequel chacun des monomeres est choisi independam- 
30 ment les uns des autres ou bien parmi ceux possedant une fonction acide fort partiellement 

ou totalement salifiee oubien parmi ceux possedant une fonction acide foible partiellement 
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ou totalement salifie ou bien parmi les monomeres neutres oubien parmi les monomeres ca- 
tioniques. 

Dans la composition telle que definie ci-dessus, le systeme emulsionnant (Si) de type 
eau dans huile (E/H) est constitue soit d*un seul tensioactif soit d*un melange de tensioactifs 

5 a condition que ledit melange ait une valeur de HLB suffisamment faible pour induire des 
Emulsions eau dans huile. Comme agent Emulsionnant de type eau - dans huile, il y a par 
exemple les esters de sorbitan, comme le l'oleate de sorbitan, comme celui commercialise 
par la societe SEPPIC sous le nom MONTANE™ 80, Tisostearate de sorbitan, comme celui 
commercialise par la societe SEPPIC sous le nom MONTTANE™ 70 ou le sesquioleate de 

10 sorbitan comme celui commercialise par la societe SEPPIC sous le nom MONTANE™ 83. 
D y aussi certains esters de sorbitan polyethoxyles, par exemple le monooleate de sorbitan 
pentaethoxyle comme celui commercialise par la societe SEPPIC sous le nom MONTA- 
NOX™ 81 ou Tisostearate de sorbitan pentaethoxyle comme celui commercialise sous le 
nom MONTANOX™ 71 par la societe SEPPIC. E y a encore Talcool oleocetylique die- 

15 thoxyle comme celui commercialise sous le nom SIMULSOL™ OC 72 par la societe SEP- 
PIC, Facrylate de lauryle tetraethoxyle comme celui commercialise sous le nom BLEM- 
MER™ ALE 200 ou les polyesters de poids moleculaire compris entre 1000 et 3000, pro- 
duits de la condensation entre un acide poly(iosbutenyl) succinique ou son anhydride et un 
polyethylene glycol, tels que lHYPERMER™ 2296 commercialise par la societe UNI- 

20 CHEMA ou enfin les copolymeres blocks de poids molecvilaire compris entre 2500 et 3500, 
comme l'HYPERMER™ B246 commercialise par la societe UNICHEMA ou le SIMA- 
LINE™ IE 200 commercialism par la societe SEPPIC. 

Par polym&e branche, on designe pour (P), xm polymere non lineaire qui possede 
des chaines pendantes de maniere a obtenir, lorsque ce polymere est mis en solution dans 

25 Teau, un fort etat d'enchevetrement conduisant a des viscosites a bas gradient trds impor- 
tantes. 

Par polymere reticule, on designe pour (P), un polymere non lineaire se presentant a 
1'etat de r^seau tridimensionnel insoluble dans Teau, mais gonflable a l'eau et conduisant 
done a Tobtention d'un gel chimique. 
30 La composition selon Finvention peut comporter des motifs lineaires, des motife re- 

ticules et/ou des motifs branches. 
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Lorsque le polymere (P) est reticule, il Test plus particulierement avec un compose 
diethylenique ou polyethylenique dans la proportion molaixe exprimee par rapport aux mo- 
nomeres mis en oeuvre, de 0,005% a 1%, et de preference de 0,01 % a 0,2 % et, plus parti- 
culierement de 0,01 % a 0,1 %. De preference l'agent de reticulation et/ou Pagent de rami- 
5 fication est choisi panni le dimethacrylate d'ethyleneglycol, le diacrylate de diethyleneglycol, 
le diallyloxyacetate de sodium, le diacrylate d'ethyleneglycol, le diallyl uree, le triallylamine, 
le Iximethylolpropanetriaciylate ou le methyl^ne-bis-(acrylamide). 

La fonction acide fort des monomdres en comportant est notamment la fonction 
acide sulfonique ou la fonction acide phosphonique. Lesdits monomdres sont par exemple 
10 r acide styrcnesulfonique partiellement ou totalement salifie ou, de preference, l'acide 2- 
methyl 2-[(l-oxo 2-prop6nyl) amino] 1 -propanesulfonique (denomme aussi acide 2- 
acrylamido 2-methyl propanesulfonique) partiellement ou totalement salifiee. 

La fonction acide faible des monom&res en comportant est notamment la fonction 
acide carboxylique partiellement salifiee. Lesdits monomeres peuvent etre par exemple 
15 1' acide acrylique, Facide methacrylique, 1'acide itaconique, 1'acide maleique ou Tacide 3- 
methyl 3-[(l-oxo 2-propenyl) amino] butanoique partiellement ou totalement salifie. 

Les monomeres neutres sont notamment choisis parmi l'acrylamide, le me- 
thacrylamide, le diacetoneacrylamide, le dimethylacrylamide, le N-isopropyl acrylamide, le _ 
N-[2-hydroxy-l,l-bis(hydroxymethyl) ethyl] propenamide [ou tris(hydroxymethyl) acryla- 
20 midomethane ou N-tris(hydroxymethyl) methyl acrylamide denomme aussi THAM], 
l'acrylate de (2-hydroxy ethyle), l'acrylate de (2,3-dihydroxy propyle), le mefhacrylate de 
(2-hydroxy 6thyle), le methacrylate de (2,3-dihydroxy propyle), un derive Sthoxyle de poids 
moleculaire compris entre 400 et 1000, de chacun de ces esters ou le vinyl pyrrolidone. 

Les monomeres cationiques sont notamment choisis parmi les derives d'am- 
25 monium quaternaires. Lesdits monomdres peuvent etre par exemple les sels de 2,N,N,N- 
tetramethyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] propanammonium, de 2,N,N-trimethyl 2-[(l-oxo 
2-propenyl) amino] propanammonium, de N,N,N-trimethyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) oxy] 
ethanammonium, de N,N,N-trimethyl 3-[(l-oxo 2-propenyl) oxy] propanammonium, de 
N,N,N-trimefhyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] propanammonium, de diallyl dimethyl am- 
30 monium. Par sel on entend plus particulierement les chlorures, les bromures ou les iodures 
des dits sels d'ammonium. 
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Pour les monomeres a fonction acide fort ou a fonction acide foible, le terme salifie 
indique les sels de metaux alcalins tels que les sels de sodium ou de potassium, les sels de 
bases azotees comme le sel d'ammonium ou le sel de mono6thanolamine (HO-CH2-CH2- 
NH/). 

5 Selon un deuxieme aspect particulier de la presente invention, le polymere (P) est 

choisi parmi : 

- les copolymeres reticules de Tacide acrylique partiellement salifie sous forme de sel 
de sodium ou de sel d'ammonium et de raciylamide ; 

- les copolym&res reticules de l'acide 2-m6thyl 2-[(l-oxo 2-prop6nyl) amino] 1- 
1 10 propanesulfonique partiellement salifie sous forme de sel de sodium et de l'acrylamide ; 

- les copolymeres reticules de l'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1- 
propanesulfonique et de l'acide acrylique partiellement salifies sous forme de sel de sodium; 

- les copolymeres reticules de l'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1- 
propanesulfonique partiellement salifie sous forme de sel de sodium et de Taciylate de 2- 

15 hydroxy ethyle ; 

- les copolymeres reticules de Pacrylamide et du NJN[,N-trimethyl 3-(l-oxo 2- 
propenyl) propanammonium, 

- les homopolymeres reticules de l'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-prop6nyl) amino] 1- 
propanesulfonique partiellement salifie sous forme de sel de sodium ; 

20 - les homopolymeres reticules de Tacide acrylique partiellement salifie sous forme de 

sel d'ammonium ou de sel de monoethanolamine, 

- les terpolym&res de Pacrylamide, du N,N,N-trim6thyl 3-(l-oxo 2-prop£nyl) propa- 
nammonium, et de 1xis(hydroxymethyl)aminomethyl acrylamide. 

les teipolymeres reticules de Tacrylamide, de Tacide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-prop£nyl) 
25 amino] 1 -propanesulfonique et de Tacide acrylique partiellement salifies sous forme de sel 
sodium, 

les teipolymeres de Tacide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1- 
propanesulfonique partiellement salifie sous forme de sel de sodium, de 1'acrylamide et du 
vinyl pyrrolidone 

30 Selon un troisieme mode particulier de la presente invention, la composition telle 

que definie precedemment, comprend au moins de 60 % en poids et au plus 70 % en poids 
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de polymere (P). 

Selon un quatrieme mode particulier de la presente invention, la composition telle 
que definie precedemment, comprend en outre jusqu'a 5 % de son poids d'un systeme emul- 
sionnant (S 2 ) de type huile dans eau (H/E). 
5 Par " agent emulsifiant du type huile dans eau ", on designe des agents emulsifiants 

possedant une valeur de HLB suffisamment elevee pour fournir des emulsions huile dans 
l'eau tels que les esters de sofbitan ethoxyles comme l'oleate de sorbitan polyethoxyle avec 
20 moles d'oxyde d'ethylene , commercialism par la societe SEPPIC sous le nom de MON- 
TANOX™ 80, le laurate de sorbitan polyethoxyle avec 20 moles d'oxyde d'ethylene , 
10 commercialise par la societe SEPPIC sous le nom de MONTANOX™ 20, lhuile de ricin 
polyethoxyle avec 40 moles d'oxyde d'ethylene commercialise sous le nom SIMULSOL™ 
OL50, l'alcool oleodecylique decaethoxyle, cornmercialise par la societe SEPPIC sous le 
nom SIMULSOL™ OC 710, l'alcool laurique heptaethoxyle commercialise sous le nom 
SIMULSOL™ P7, le nonylphenol dScaethoxyle commercialise sous le nom de SYNPE- 
15 RONIC™ NP-10 ou les hexaoleates de sorbitan polyethoxyles commercialises par la societe 
ATLAS sous les nom G-1086 et G-1096. 

Dans la composition objet de la presente invention, la phase huile est constitute soit 
par une huile minerale commerciale contenant des hydrocarbures satures comme les paraffi- 
nes, les isoparaffines, les cycloparafBnes, presentant a temperature ambiante, une densite 
20 entre 0,7 et 0,9 et un point d'ebultition superieur a environ 250°C, telle que par exemple le 
MARCOL™52 commerciahses par EXXON CHEMICAL, soit par une huile vegetale 
comme le squalane d'origine v6getale, soit une huile de synthese tel que le polyisobutene 
hydrogen^ ou le polydecene hydrogene, soit par un melange de plusieurs de ces huiles. Le 
MARCOL™ 52 est une huile commerciale repondant a la definition des huiles de vaseline 
25 du Codex francais. C'est une huile blanche minerale conforme aux reglementations FDA 21 
CFR 172.878 et CFR 178.3620 (a) et elle est inscrite a la Pharmacopee des USA, US XXHI 
(1995) et a la Pharmacopee europeenne (1993). La composition selon l'invention peut ega- 
lement contenir divers additifs tels que des agents complexants, des agents de transfert ou 
des agents limiteurs de chaine. 
30 Selon un autre aspect de la pr6sente invention, celle-ci a pour objet un procede de 

preparation de la composition telle que definie precedemment, caracterise en ce que : 
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a) l'on dmulsionne une phase aqueuse (A) contenant les monomeres et les eventuels 
additifc hydrophiles, dans une phase organique (O) contenant, le systeme tensioactif (Sj), un 
melange constitue de lbuile destinee a Stre presente dans la composition finale et d'une huile 
volatile et les eventuels additifs hydrophobes, 
5 b) l'on amorce la reaction de polymerisation par introduction dans l'emulsion formee 

en a), d'un initiateur de radicaux libres puis on la laisse se derouler, et 

c) Ton concentre par distillation, le milieu reactionnel issu de l'etape b) jusqu'a Rumi- 
nation complete de ladite huile volatile. 

Les huiles volatiles appropriees a la mise en ceuvre du procdde tel que defini ci- 
10 dessus, sont par exemple des isoparaffines legeres comportant de 8 a 1 1 atomes de carbone 
comme par exemple ceux vendues sous les noms ISOPAR™ G, ISOPAR™ L ou ISO- 
PAR™ H ou ISOPAR™ J. 

Selon une mise en oeuvre preferee du precede tel que defini precedemment, la reac- 
tion de polym6risation est amorcee par un couple oxydoreducteur, tel que le couple hydro- 
15 peroxyde de cumene - met abisulfite de sodium, a une temperature inf6rieure ou egale a 
10°C, puis conduite soit de maniere quasi-adiabatique jusqu'a une temperature superieure 
ou egale a 40°C, plus particuherement superieure ou egale a 50°C, soit en controlant 
revolution de la temperature. 

Lorsque l'etape c) est terminee, on introduit si desire un ou plusieurs agents emulsi- 
20 fiants de type huile dans eau a une temperature inferieure a 50°C. 

L'invention a aussi pour objet l'utilisation de la composition telle que definie prece- 
demment pour preparer une composition topique cosmetique, dermopharmaceutique ou 
pharmaceutique. 

Une composition topique selon l'invention, destinee a etre apphquee sur la peau ou 
25 les muqueuses de l'homme ou de l'animal, peut consister en une emulsion topique compre- 
nant au moins une phase aqueuse et au moins une phase huile. Cette emulsion topique peut 
etre du type huile dans eau. Plus particuherement, cette emulsion topique peut consister en 
une emulsion fluide, telle un lait ou un gel fluide. La phase huile de l'emulsion topique peut 
consister en un melange d'une ou plusieurs huiles. 
30 Une composition topique selon l'invention peut etre destinee a une utilisation cos- 

metique ou 6tre utilisee pour preparer un medicament destine au traitement des maladies de 
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la peau et des muqueuses. Dans ce dernier cas, la composition topique comporte alors un 
principe actif qui peut par exemple consister en un agent anti-inflammatoire, un myore- 
laxant, un antifongique ou un antibacterien. 

Lorsque la composition topique est utilisee en tant que composition cosmetique des- 
5 tinee a etre appliquee sur la peau ou les muqueuses, elle peut ou non comporter xm principe 
actif, par exemple un agent hydratant, xm agent bronzant, un filtre solaire, un antirides, un 
agent a visee amincissante, un agent antiradicalaire, un agent antiacneique ou un antifongi- 
que. 

Une composition topique selon l'invention comporte habituellement entre 0,1 % et 
10 10 % en poids de 1'agent epaississant defini ci-dessus. Le pH de la composition topique est 
de preference superieur ou egal a 5. 

La composition topique peut en outre comporter des composes classiquement com- 
pris dans ce type de compositions, par exemple des parfums, des conservateurs, des colo- 
rants, des emollients ou des tensioactifs. 
15 Selon encore un autre aspect, Finvention conceme Tutilisation du nouvel agent 

epaississant conforme a l'invention, mentionne ci-dessus, pour epaissir et emulsionner une 
composition topique comprenant au moins une phase aqueuse. 

La composition selon l'invention est un substitut interessant a celles vendues sous 
les noms SEPIGEL™ 305, SEPIGEL™ 501, SIMULGEL™ EG, SIMULGEL™ NS ou 
20 SIMULGEL™ 600 par la demanderesse, car elle presente aussi une bonne compatibilite 
avec les autres excipients utilises pour la preparation de formulations telles que les laits, les 
lotions, les crimes, les savons, les bains, les baumes, les shampooings ou les aprds- 
sbampooings. Elle peut aussi etre raise en oeuvre avec lesdits SEPIGEL ou SIMULGEL. 

Elle est notamment compatible avec les concentres decrits et revendiques dans les 
25 publications Internationales WO 92/06778, WO 95/04592, WO 95/13863, WO 96/37285, 
WO 98/22207, WO 98/47610 ou dans FR 2734 496, avec les agents tensioactifs decrits 
dans WO 93/08204. 

Elle est particulierement compatible avec le MONTANOV™ 68, le MONTANOV™ 
82, le MONTANOV™ 202 ou le SEPIPERL™ N. Elle peut egalement etre utilisee dans des 
30 emulsions du type de celles decrites et revendiquees dans EP 0 629 396 et dans les disper- 
sions aqueuses cosmetiquement ou physiologiquement acceptable avec un compose orga- 
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nopolysiloxane choisi, par exemple parmi ceux decrits dans WO 93/05762 ou Hans 
WO 93/21316. 

Elle peut egalement etre utilisee pour former des gels aqueux a pH acide cosmeti- 
quement ou physiologiquement acceptable, tels que ceux decrit dans WO 93/07856 ; elle 
5 peut egalement etre utilisee en association avec des celluloses non-ioniques, pour former par 
exemple des gels de coiffage tels que ceux decrits dans EP 0 684 024, ou encore en associa- 
tion avec des esters d'acides gras et de sucre, pour former des compositions pour le traite- 
ment du cheveu ou de la peau telles que celles decrites dans EP 0 603 019. ou encore dans 
les shampooings ou apr£s-shampooings tels que decrits et revendiques dans WO 92/21316 

10 ou enfin en association avec un homopolymere anionique tels que le CARBOPOL™ pour 
former des produits de traitement des cheveux comme ceux decrits dans DE 195 23596 ou 
en association avec d'autres polymeres epaississants. 

La composition selon l'invention est egalement compatible avec les principes actifs 
tels que par exemple, les agents auto-bronzants comme le dihydroxyacetone (DHA) ou les 

15 agents anti-acne ; elle peut done etre introduite dans des compositions auto-bronzantes 
comme celles revendiquees dans EP 0 715 845, EP 0 604249, EP 0576188 ou dans WO 
93/07902. 

Elle est egalement compatible avec les derives N-acyles d'aminoacides, ce qui per- 
met son utilisation dans des compositions apaisantes notamment pour peau sensible, telles 
20 que celles decrites ou revendiquees dans WO 92/21318, WO 94/27561 ou dans WO 
98/09611. 

Lorsque la composition telle que definie precedemment est destinee au traitement de 
cheveux, elle comprend plus particulierement un latex inverse de polymere cationique objet 
de la presente invention. 

25 Lorsque la composition telle que definie precedemment est destinee au traitement de 

la peau et/ou des muqueuses, elle comprend plus particulierement un latex inverse de poly- 
mere anionique objet de la presente invention. 

Les latex inverse objet de la presente invention peuvent etre utilises comme epaissis- 
sant de pates d T impression textile 

30 Les exemples qui suivent ont pour but d'illustrer la presente invention. 



WO 2005/040230 



PC77FR2004/050492 



10 

EXEMPLE 1 : Latex inverse du terpolvmere AM/APTAC /THAM (rapport molaire 
en monomere : 73/20/T1 (Epaississant cati oniaue - composition 1) 

a) - Dans un premier becher on introduit successivement sous agitation : 

5 - 388,8 g d'une solution commereiale d'acrylamide (AM) a 50 % en poids, 

- 206,5 g d'une solution commereiale a 75 % de chlorure de N,N,N-trimethyl 
3-(l-oxo 2-propenyl) propanammonium (APTAC), 

- 46 g de tris(hydroxymethyl) amino methyl acrylamide (THAM), 

- 0,56 g d'une solution commereiale a 40 % du (KethylSnetriaaninepentaaoe- 

10 tate de sodium, et 

- de l'eau permutee de maniere a amener la masse totale a 813,8 g. 

- Le pH est ajuste a 5, 

b) - Dans un deuxieme becher, on prepare une phase organique en melangeant : 

- 137,5 g de MARCOL™ 52 
15 - 186,3 gd'ISOPAR™G 

- 25 g de MONTANE™ 70 ( isostearate de sorbitan ) 

- 6,2 g d'HYPERMER™ 2296 

- 6,0 g de SIMALINE™ IE 200 

- 6,2 g d'acrylate de lauryle tetraethoxyle, 
20 - 125 gd 7 azobis(isobutyronitrile) (AIBN) 

c) - Les deux phases sont ensuite melangees sous agitation et soumises a une agita- 
tion mecanique violente de manure a creer une emulsion fine. Cette emulsion est ensuite 
placee dans un reacteur et Ton y fait barboter de Tazote afin den eliminer V oxygene dissous. 

d) - Apr£s refroidissement a environ 8°C, la reaction de polymerisation est initiee a 
25 Taide du couple oxydoreducteur : hydroperoxyde de cumene /metabisulfite de sodium. 

e) - Une fois la reaction de polymerisation terminee, on retire par distillation sous 
vide riSOPAR™ G et la quasi-totalite de l'eau. 

f) - On obtient apres introduction de 5% de MONTANOX™ 20, un latex inverse 
epaississant cationique contenant environ 63% de polymere. Le produit obtenu est exempt 

30 de grains et de micro-gel. n est peu visqueux, son pouvoir epaississant est important et il 
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s inverse 



poids. 



fecilement Sa teneur en eau mesuree pax une titrimetrie Karl-Fisher est de 3 % en 



Mesures de viscosite fviscosimdt re Biookfield RVT> 





Mobile (M) ; Vitesse de rotation 
du mobile (V) (en tour par mi- 
nute) 


Viscosite en mPas 


Latex inverse 


M4; V:20 


6 000 


Solution aqueuse a 2% en poids 


M 6 ; V : 5 


139 000 


Solution aqueuse a 2% en poids 
+ 0,1 % en poids de NaCl 


M6;V:5 


12 900 



5 TCXEMPLE 2 : late* inverse di« conolvm e re AM/ATBS (rapport molaire ; 70/30) 
ticule au MBA (Epaississant anionio ue - composition 2) 

a) - Dans un premier reacteur, on introduit successivement sous agitation : 

- 245 kg d'une solution commerciale d'acrylamide (AM) a 50 % en poids 

- 308,1 kg d'une solution commerciale a 55 % du sel de sodium de l'acide 2- 
10 acrylamido 2-methyl propanesulfonique (ATBS) . 

- 0 ,066 kg de methylene bis(acrylamide) (MBA). 

- 0,37 kg d'une solution commerciale a 40 % du diemylenetriaminepentaace- 
tate de sodium 

- le pH est ajuste a 5,0 a l'aide d'acide 2-acrylamido 2-methyl propanesulfoni- 

15 queenpoudre 

- dereaupermuteedemaniereaamenerlamassetotalea564,3kg. 



20 



b) - Dans un deuxieme reacteur on prepare une phase organique en melangeant 

- 1 07,6 kg de Polyisobutene 

- 74,5 kg d'ISOPAR™ G 

- 14,1 kg de MONTANE™ 70 

- 2,5kgd'HYPERMER™2296 

- 4,1 kg de SIMALINE™ IE 200 
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c) - La phase aqueuse est alors introduite dans la phase organique sous agitation et 
puis la pre-emulsion ainsi obtenue est soumise a une agitation mecanique violente a l'aide 
d'une turbine de type Silverson de mani&re a creer une emulsion fine sous barbotage 
d ! azote. 

5 d) - Apres refroidissement a environ 8°C, la reaction de polymerisation est initiee a 

I'aide du couple oxydoreducteur : persulfate d'ammonium / metabisulfite de sodium. 

e) - Une fois la reaction de polymerisation tenrrinee, on retire par distillation sous 
vide 11SOPAR™ G et la quasi-totalite de Teau. 

f) - On obtient aprds introduction de 5 % de MONTANOX™ 20 un latex inverse 
10 epaississant anionique contenant environ 63 % de polymere. Le produit obtenu est peu vis- 

queux , son pouvoir epaississant est important et il s'inverse facilement Sa teneur en eau 
mesuree par une titrimetrie Karl-Fisher est de 3 % en poids. 



Mesures de viscosite fviscos imetre B rookfield RVD 





Mobile (M) ; Vitesse de rotation 
du mobile (V) (en tour par mi- 
nute) 


Viscosite en mPas 


Latex inverse 


M4; V:20 


4 000 


Solution aqueuse a 2% en poids 


M6;V:5 


135 000 


Solution aqueuse a 2% en poids 
+ 0,1 % en poids de NaCl 


M6;V:5 


20 800 



15 EXEMPLE 3 : Latex inverse du copolvmfere AM /AA (rapport molairc : 25/75) 
(Epaississant anionique — composition 3) 

a) - Dans un premier becher, on introduit successivement sous agitation : 

- 106,5 g d'une solution commerciale d'acrylamide (AM) a 50 % (massique ) 

- 1 62,0 g d'acide acrylique glacial (AA) 

20 - 98,1 g d'une solution d'ammoniaque a 29,3 % en poids 

- 277 g de methylene bis(acrylamide) (MBA). 

- 0,45 g d'une solution commerciale a 40 % du diethylenetriaminepentaacetate 

de sodium 

- de Teau peimutee jusqu'a 680 g 
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b) - Dans un deuxieme becher, on prepare une phase organique en melangeant : 

- 121 g de MARGOL™ 52 

- 99gd'ISOPAR™G 

- 17 g de MONTANE™ 70 
5 - 3 gd'HYPERMER™2296 

- 5 g de SIMALINE™IE 200 

- 0,lgd ! AIBN 

c) - La phase aqueuse est alors introduce dans la phase organique sons agitation et 
puis la pre-emulsion ainsi obtenue est soumise a une agitation mecanique violente a 1'aide 

10 d'une turbine de type Silverson de maniere a creer une emulsion fine sous barbotage 
dazote. 

d) - Apres refroidissement a environ 8°C, la reaction de polymerisation est initiee a 
l'aide du couple oxydoreducteur : hydroperoxyde de cumene / metabisulfite de sodium. 

e) - Une fois la reaction de polymerisation terminee, on retire par distillation sous 
1 5 vide l'ISOPAR™ G et la quasi-totalite de 1'eau. 

f) - On obtient apres introduction de 5 % de MONTANOX™ 20 un latex inverse 
epaississant anionique contenant environ 63 % de polymere. Le produit obtenu est peu vis- 
queux , son pouvoir epaississant est important et il s'inverse facilement Sa teneur en eau 
mesuree par une tilrimetrie Karl-Fisher est de 2,5 % en poids. 

20 

Mesures de viscosite fviscosimetre Brookfield RVT» 



A - On mesure les viscosites d'une solution aqueuse comprenant 2% en poids du la- 
tex inverse concentre obtenu et d'une solution aqueuse contenant 2% en poids dudit latex 
inverse et 0,1% en poids du chlorure de sodium. 





Mobile (M) ; Vitesse de rotation 
du mobile (V) (en tour par mi- 
nute) 


Viscosite en mPas 


Latex inverse 


M4; V:20 


400 


Solution aqueuse a 2% en poids 


M6;V:5 


150 000 


Solution aqueuse a 2% en poids 
+ 0,1 % en poids de NaCl 


M6;V:5 


72 800 
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B - On prepare un latex inverse non concentre en mettant en oeuvre les etapes a) a 
d) duprocede decrit dans le present exemple avec les memes quantites de produits. 

A Fissue de Fetape d) on ajoute 5% de Montanox™ 20 et Ton obtient un latex in- 
5 verse (composition HE) comportant 28% de polymere. 

On mesure la viscosite des solutions suivantes : 
Composition T a 2% dans Feau : Solution Si 
Composition T a 2% + 0,1% en poids de NaCl : S 2 
Composition 3 a 1% dans Feau : Solution S 3 
10 Composition 3 a 1% dans Feau + 0,1% en poids de NaCl : Solution S 4 



On obtient les resultats suivants : 





Mobile (M) ; Vitesse de rotation 
du mobile (V) (en tour par mi- 
nute) 


Viscosite en mPas 


Si (Etat de la technique) 


M6 ; V : 5 


47800 1 


S 3 (invention) 


M6;V:5 


55400 


S 2 (etat de la technique) 


M 3 .V : 5 


560 


S 4 (invention) 


M 3 V 5 


1400 



La comparaison des resultats des solutions salees (S 2 ) et (S 4 ) fait apparaitre que le 
15 latex inverse concentre engendre une meilleure tenue aux sels que le latex inverse de Fetat 
de la technique a concentration en polymere equivalente. 



EXEMPLE 4 : Latex inverse du terpolymere AM/ATBPS/AA (rapport molaire : 
20 65/30A (Epaississant anionique - composition 4) 

a) - Dans un premier reacteur, on introduit successivement sous agitation : 

- 227,5 kg d'une solution commerciale d'acrylamide (AM) a 50 % (massique ) 

- 308,1 kg d'une solution commerciale a 55 % du sel de sodium de Facide 2- 
25 acrylamido 2-methyl propanesulfonique (ATBS). 
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- 8,8 kg d'acide acrylique (AA) 

- 0,066 kg de methylene bis(acrylamide) (MBA). 

- 0,37 kg d'une solution commerciale a 40 % du dielhyKnetriaminepentaace- 
tate de sodium 

5 - le pH est ajuste a 6,2 a l'aide d'hydroxyde de sodium 

- de Feau permutee de manidre a amener la masse totale a 564,3 kg. 

b) - Dans un deuxieme reacteur on prepare une phase organique en melangeant : 

- 1 07,6 kg de Polyisobutene 

- 74,5kgd'ISOPAR™G 

10 - 14,1 kg de MONTANE™ 70 

2,5 kg d'HYPERMER™ 2296 

- 4,lkgdeSIMALINE™IE200 

c) - La phase aqueuse est alois introduite dans la phase organique sous agitation et 
puis la pre-emulsion ainsi obtenue est soumise a une agitation mecanique violente a Taide 

15 d'une turbine de type Silverson de maniere a creer une emulsion fine sous barbotage 
d'azote. 

d) - Apres refroidissement a environ 8°C, la reaction de polymerisation est initiee a 
Faide du couple oxydoreducteur ; persulfate d'ammonium / metabisulfite de sodium. 

e) - Une fois la reaction de polymerisation terminee, on retire par distillation sous 
20 vide TISOPAR™ G et la quasi-totalite d'eau. 

f) - On obtient apres introduction de 5 % de MONTANOX™ 20 un latex inverse 
6paississant anionique contenant environ 63 % de polym&re. Le produit obtenu est peu vis- 
queux, son pouvoir epaississant est important et il s'inverse facilement Sa teneur en eau 
mesuree par vine titrimetrie Karl-Fisher est de 3 % en poids. 
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Mesures de viscosite (viscosimetre Brookfield RVT) 





Mobile (M) ; Vitesse de rotation 
du mobile (V) (en tour par mi- 
nute) 


Viscosite en mPas 


Latex inverse 


M4; V:20 


4 000 


Solution aqueuse a 2% en poids 


M6;V:5 


90 000 


Solution aqueuse a 2% en poids 
+ 0,1 % en poids de NaCl 


M6; V:5 


20 000 



EXEMPLE 5 : Latex inverse du terpolvmere AM/ATBS/V P (rapport molaire : 
5 65/25/10^ ffEpaississant anionigue - composition 5) 

a) - Dans un premier becher, on introduit successivement sous agitation : 

- 245, 6 g d'une solution commerciale d'acrylamide (AM) a 50 % (massique ) 

- 279 g d'une solution commerciale a 55 % du sel de sodium de l'acide 2- 
acrylamido 2-methyl propanesulfonique (AMPS) 

10 - 29,6 g de vinyl pyrrolidone (VP) 

- 0,082 g de methylene bis(aciylamide) (MBA). 

- 0,45 g d'une solution commerciale & 40 % du dieliylenetriaminepentaacetate 

de sodium 

- le pH est ajuste a 5,0 a 1* aide d'acide 2-acrylamido 2-methyl propanesulfoni- 

15 queenpoudre 

- de l'eau permutee de maniere a amener la masse totale a 644,7 g 

b) - Dans un deuxieme reacteur on prepare une phase organique en melangeant : 

- 1 10 g de Polyisobut6ne 

- 133gd'ISOPAR™G 

20 - 13,5 g de MONTANE™ 70 

- 6,5gdeMONTANOX™71 

- 3,0 g d'HYPERMER™ 2296 

- 5,0 g de SIMALINE™ IE 200 
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c) - La phase aqueuse est alors introduite dans la phase organique sous agitation et 
puis la pre-emulsion ainsi obtenue est soumise a une agitation mecanique violente a l'aide 
d'une turbine de type Silverson de mani^re a creer une Emulsion fine sous barbotage 
d'azote. 

5 d) - Apres refroidissement a environ 8°C, la reaction de polymerisation est initiee a 

l'aide du couple oxydoreducteur : persulfate d'ammonium / metabisulfite de sodium. 

e) - Une fois la reaction de polymerisation terminee, on retire par distillation sous 
vide TISOPAR™ G et la quasi-totalite d'eau. 

f) - On obtient apres introduction de 5 % de MONTANOX™ 20 un latex inverse 
10 epaississant anionique contenant environ 63 % de polymere. Le produit obtenu est peu vis- 

queux, son pouvoir epaississant est important et il s'inverse facilement. Sa teneur en eau 
mesuree par une titrimetrie Karl-Fisher est de 4 % en poids. 



Mesures de viscosite fviscosimetre Brookfield RVT) 





Mobile (M) ; Vitesse de rotation 
du mobile (V) (en tour par mi- 
nute) 


Viscosite en mPas 


Latex inverse 


M4;V:20 


4 000 


Solution aqueuse a 2% en poids 


M6;V:5 


75 000 


Solution aqueuse a 2% en poids 
+ 0,1 % en poids de NaCl 


M6;V:5 


10 000 



Exemole 6 : Latex Inverse du copolvmere AM/APTAC (rappor t molaire : 85/15) 
(Epaississant cationique - composition). 

a) Dans un premier becher, on introduit successivement sous agitation : 

- 452,6 g d'une solution commerciale d'acrylamide (AM) a 50 % (massique), 
20 - 154,9 g d'une solution commerciale a 75 % de chlorure de N,N,N-Trimethyl 

3-(l-oxo2-propenyl)propanammonium (APTAC), 

- 0,029 g de methylene bis(acrylamide), 

- 0,56 g d'une solution commerciale a 40 % du diethylenetriaminepentaacetate 

de sodium. 
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- Le pH est ajuste a 5,0 . 

- La quantite totale est ajustee a 8 14 g par ajout du complement en eau. 
b) - Dans un second becher, on prepare une phase organique en melangeant : 

- 137,5 g de MARCOL™ 52 
5 - 186,5 gd'ISOPAR™G 

- 25,1 g de MONTANE™ 70 ( isostearate de sorbitan ) 

- 6,3 g d'HYPERMER™ 2296 

- 6,3 g d'acrylate de lauryle ethoxyle a 4 moles (BLEMMER™ ALE 200 ) 

- 0,123 g d'azo-bis(isobutyronitrile) 

10 c) - La phase aqueuse est alors introduite dans la phase organique sous agitation et 

puis la pre-emulsion ainsi obtenue est soumise a une agitation mecanique violente a l'aide 
d'une turbine de type Silverson de maniere a creer une emulsion fine. L'ensemble est ega- 
lement place sous barbotage d' azote. 

d) - Puis la polymerisation est initiee a l'aide du systeme oxydant ; hydroperoxyde de 
15 cumene et persulfate d' ammonium et reducteur ; metabisulfite de sodium. 

e) - Une fois la reaction de polymerisation terminee, on retire par distillation sous 
vide riSOPAR™ G et la quasi-totalite de 1'eau . 

f) - On rajoute 5% de MONTANOX 20 de maniere a rendre le latex auto-inversible. 
Le produit obtenu est peu visqueux, il s'inverse facilement et son pouvoir epaissis- 

20 sant est important. Sa teneur en eau mesuree par une titrimetrie Karl-Fisher est de 3 % en 
poids. 



Mesures de viscosite fviscosim&tre Brook field RVT) 





Mobile (M) ; Vitesse de rotation 
du mobile (V) (en tour par mi- 
nute) 


Viscosite en mPas 


Latex inverse 


M4;V:20 


1 300 


Solution aqueuse a 2% en poids 


M6;V:5 


80 600 


Solution aqueuse a 2% en poids 
+ 0,1 % en poids de NaCl 


M6;V:5 


13 000 
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Exemples de formulations co smetiques 



Exemple 7 : Creme de soin 

Cyclomethicone : 10 ° /o 

5 Compose de l'exemple 2 : °> 8 % 

MONT ANO V ™ 68 : 4,5 % 

Conservateur : °> 65 % 

Lysine: 0,025% 

EDTA (sel disodique) : 0,05 % 

1 o Gomme de xanthane : 0,2 % 

Glycerine : 3% 
Eau: • VP 100 % 

Exemple 8 : Creme de soin 
15 Cyclomethicone : 10% 

Compose de l'exemple 4 : 0,8 % 

MONTANOV™ 68 : 4 > 5 % 

Perfluoropolymethylisopropylether : 0,5 % 

Conservateur : °> 65 % 

20 Lysine : °> 025 % 

EDTA (sel disodique) : 0,05 % 

PEMULEN™ TR : °> 2 % 

Glycerine: 3% 
Eau : ^ 100 ° /o 



25 



Exemple 9 : Baume apres-rasage 
FORMULE 

A Compose de l'exemple 3 : 1,5% 
Eau: <1 S P 100% 



o 



30 
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B MICROPEAKL™M100 : 5,0% 

SEPICIDE™ CI : °> 50 % 

Parfum : 0 > 20 % 

Ethanol a 95° : 10,0 % 
5 MODE OPEPATOIRE 
Ajouter B dans A. 

Example 10 : Emulsion satinec pour lc corps 

FORMULE 

10 A SIMULSOL™ 165 : 5,0% 

LANOL™ 1 688 : 8,50 % 

Beurre de Karite : 2 % 

Huile de paraffine : 6,5 % 

LANOL™ 14 M : 3 % 

15 LANOL^S: 0,6% 

B Eau : 66 ' 2 % 

C MICROPEARL™ M 100 : 5% 

D Compose de Pexemple 5 : 3 % 



20 



E SEPICIDE™ CI : 0.3 % 

SEPICIDE™ HB : 0,5 % 

25 MONTEINE™ CA : 1 % 

Parfum: 0,20% 

Acetate de vitamine E : 0,20 % 

pyrolidinonecarboxylate de sodium : 1 % (agent hydratant) 



30 MODE OPERATOIRE 

Ajouter C dans B, emulsionner B dans A a 70°C, puis ajouter D a 60°C puis E a 30°C. 
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Exemple 11 : Lait corporel 

"FORMULE 

A SIMULSOL™ 165 : 5,0 % 

5 LANOL™ 1688 : 12 >° % 

LANOL™ 14 M : 2 >° 0/0 

Alcool cetylique : °> 3 % 

SCHERCEMOL™ OP : 3 % 

10 B Eau: <1- S -P- 100% 

C Compose de l'exemple 4 : 0»35 % 

D SEPICBDE™ CI : °> 2 % 

15 SEPICIDE™ HB : 0,5 % 

Parfum : °> 20 % 

MODE OPERATOIRE 

Emulsionner B dans A vers 75°C ; ajouter C vers 60°C, puis D vers 30°C 

20 

Exemple 12 : creme H/E 

FORMULE 

A SIMULSOL™ 165 : 5,0% 

LANOL™ 1 688: 20 »° % 

25 LANOL™ P: 1 > 0% 

B Eau: q.s.p.100% 



C 

30 

D 



Compose de l'exemple 2 : 
SEPICBDE™ CI : 



2,50 % 
0,20 % 
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SEPICIDE™HB: 0,30% 
MDDF. OPKRATOIRE 

Introduire B dans A vers 75°C ; ajouter C vers 60°C, puis D vers 45°C 

5 

Exemple 13 : gel solaire non gras 
FQRMULE 

A Compos6 de l'exemple 5 : 3,00% 
Eau: 



10 

B 



Eau 



30% 



SEPIC1DE™ C : °> 20 % 

SEPICEDE™ HB : °> 30 % 

Parfum: ^,10% 



15 C Colorant: <l s 



30% 



0 



D MICROPEARL™ M 100 : 3,00 % 

Eau: <1- S -P- 100% 

20 

E Huile de silicone : 2,0 % 

PARSOL™ MCX : 5 » 00 % 

"N/TODF OPKRATOIRE 
25 Introduire B dans A; ajouter C puis D, puis E. 

Exemple 14 : Lait solaire 

PORMULE 

A SEPIPERL™ N : 3 >° % 

30 Huile de sesame : 5,0 % 

PARSOL™ MCX : 5 >° % 
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Cairaghenane X : 0,10% 

B Eau: q.s.p.100% 

5 C Compose de l'exemple 3 : 0,80 % 

D Parfum: q.s. 

Conservateur : q.s. 



10 MODE OPERATOIRE 

Emulsionner B dans A a 75°C puis ajouter C vers 60°C, puis D vers 30°C et ajuster le pH si 
necessaire 



Exemple 15 : G^el de massage 
15 FORMULE 

A Compose de l'exemple 2: 3,5 % 

Eau : 20,0 % 

B Colorant: 2 gouttes/100 g 

20 Eau : q.s. 

C Alcool : 10 % 

Menthol: 0,10% 

25 D Huile de silicone : 5,0% 



MODE OPERATOIRE 

Ajouter B dans A; puis ajouter au melange, C puis D 



30 
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Exemple 16 : gel soin de massage 
FORMULE 

A Compose de l'exemple 3 : 3,00 % 



Eau 



5 

B 



30% 



0 



SEPICIDE™ CI : °> 20 % 

SEPICIDE™ HB : °» 30 % 

Parfum: °> 05 % 



10 C colorant: *l s - 

Eau: q.s.p.100% 

D MICROPEARL™ SQL : 5,0% 

LANOL™ 1688 : 2 % 

15 MODE OPERATOIRE 

Preparer A ; additionner B, puis C, puis D. 

Exemple 17 : Gel coup d'Sclat 
FORMOLE 

20 A Compost de l'exemple 4 : 4% 
Eau: 



'o 

30% 



B ELASTINEHPM: 5 >° % 



o 



25 C MICROPEARL™ M 100: 3% 
Eau : 5 % 



D SEPICIDE™ CL : °> 2 % 

SEPICIDE™ HB : °> 3 % 

30 Parmm : 

pyrolidinonecarboxylatede sodium a 50 % : 1 % 



0 

0,06 % 
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Eau : q-s.p- 100 % 

MODE OPERATOIRE 

Preparer A; additionner B, puis C, puis D. 

5 

Exemple 18 : Lait corporel 
FORMULE 

A SEPEPERJL™ N : 

Triheptonate de glycerol : 

10 



B Eau : q-S.p. 100 % 

C Compose de l 5 exemple 5 : 1,0 % 

15 D Parium: <l-s. 

Conservateur : q«s. 
MODE OPERATOIRE 



Fondre A a environ 75°C . Emulsionner B dans A a 75°C puis ajouter C vers 60°C, puis D. , 
20 Exemple 19 : Emulsion demaquillante a Phuile d'amandes douces 



FORMULE 

MONTANOV™ 68 : 5 % 

Huile d'amandes douces : 5 % 

Eau : q-s.p- 100 % 

25 Compose de l'exemple 4 : 0,3 % 

Glycerine : 5 % 

Conservateur : 0,2 % 

Parfiim : 0,3 % 




30 
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Exemple 20 : Creme hydratante pour peaux grasses 



FQRMULE 

MONTANOV™ 68 : 5 % 

Octanoate de cetylsteaiyle : 8 % 

5 palmitate d ! octyle : 2 % 

Eau : q-s-p- 100 % 

Compose de Fexemple 3 : 0,6 % 

MTCROPEARL™ M 1 00: 3,0 % 

Mucopolysaccharides: 5 % 

10 SEPICIDE™ HB: 0,8 % 

Parfum : °> 3 % 



Exemple 21 : Baume apres-rasage apaisant sans alcool 



FQRMULE 

15 Melange de lauryl aminoacides : 0,1 % a 5 % 

Aspartate de magnesium et de potassium : 0,002 % a 0,5 % 

LANOL™ 99 : 2 % 

Huile d'amandes douces : 0,5 % 

Eau : <1- S -P- 1°° % 

20 Compose de Fexemple 2 : 3 % 

SEPICIDE™ HB : 0,3 % 

SEPICIDE™ CI : 0,2 % 

Parfum : 0,4 % 



25 Exemple 22 : Creme aux AHA pour peaux sensibles 

FQRMULE 

Melange de lauryl aminoacides : 0,1 % a 5 % 

Aspartate de magnesium et de potassium : 0,002 % a 0,5 % 

LANOL™ 99 : 2 % 

30 MONTANOV™ 68 : 5,0% 

Eau: <1- S -P- 100 % 
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Compose de l'exemple 2 : 1 ,50 % 

Acide gluconique : 1 ,50 % 

Triethanolamine : 0,9 % 

SEPICIDE™ HB : 0,3 % 

5 SEPICIDE™ CI : 0,2 % 

Parfum : 0,4 % 

Excmple 23 : Soin apaisant apres-soleil 

FORMULE 

10 Melange de lauryl aminoacides : 0,l%a5% 

Aspartate de magnesium et de potassium : 0,002 % a 0,5 % 

LANOL™ 99 : 10,0 % 
Eau : q-s-p- 100 % 

Compose de l'exemple 4 : 2,50 % 

15 SEPICIDE™ BOB : 0,3% 

SEPICIDE™ CI : 0,2 % 

Parfum : 0,4 % 

Colorant : 0,03 % 

20 Exemple 24 : Lait demaquillant 

FORMULE 

SEPIPERL™N: 3% 

PRIMOL™ 352 : 8,0 % 

Huile d'amandes douces : • 2 % 
25 Eau: q-S-P- 100% 

Compose de l'exemple 3 : 0,8 % 

Conservateur : 0,2 % 

Excmple 25 : Lait corporel 

30 FORMULE 

SEPEPERL™ N : 3,5% 
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LANOL™ 37T : 
SOLAGUM™L: 
Eau : 

Benzophenone : 
5 Dimethicone 350 cPs : 

Compost de l'exemple 5 : 
Conservateur : 
Parfum : 

10 Exemple 26 : emulsion fluide a pH alcaUn 

MARCOL™ 82 : 

NaOH: 

Eau : 

Compose de l'exemple 2 : 

15 

Exemple 27 : Fond de teint fluide 

FORMULE 

SDvIULSOL™ 165 : 
LANOL™ 84D : 
20 LANOL™ 99 : 

Eau : 

Pigments et charges minerales : 
Compose de l'exemple 3 : 
Conservateur : 
25 Parfum : 

Exemple 28 : Lait solairc 

FORMULE 

SEPEPERL™N : 
30 LANOL™ 37T : 

PARSOL™NOX: 
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8,0 % 
0,05 % 
q.s.p. 100 % 
2,0 % 
0,05 % 
0,8 % 
0,2 % 
0,4% 



5,0% 
10,0 % 
q.s.p. 100 % 
1,5 % 



5,0 % 
8,0 % 
5,0 % 
q.s.p. 100 % 
10,0 % 
1,2 % 
0,2 % 
0,4% 



3,5 % 
10,0 % 
5,0% 
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EUSOLEX™ 4360 : 2,0 % 
Eau: q- s -P- 100 % 

Compose de Fexemple 4 : 1,8 % 

Conservateur : 0,2 % 

5 Parfum : 0,4 % 

Exemple 29 : Gel contour des yeux 
FORMULE 

Compose de l'exemple 3 : 2,0 % 

10 Parfum : 0,06 % 

pyrrolidinonecarboxylate de sodium : 0,2 % 

DOW CORNING™ 245 FLuid : 2,0 % 
Eau : q.s.p. 100% 

15 Exemple 30: composition de soin non rincee 
FORMULE 

Compose de Fexemple 4: 1,5 % 

Parfum : <l- s - 

Conservateur : q.s. 
20 DOW CORNING™ X2 8360 : 5,0 % 

DOW CORNING™ Q2 1401: 15,0 % 

Eau: q-s.p. 100 % 

Exemple 31 : gel amincissant 

25 Compose de l'exemple 5 : 5 % 

Ethanol : 30 % 

Menthol : 0,1 % 

Cafeine : 2,5 % 

Extrait de ruscus : 2 % 

30 Extrait de lierre : 2% 

SEPICIDE™ HB 1 % 
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Eau 



q.s.p. 100 % 



Exemple 32 : Baume apres-rasage apaisant sans alcool 

FORMULE 
5 A LIPACIDE™PVB : 
LANOL™ 99 : 
Huile d'amandes douces : 



1,0 % 
2,0 % 
0,5 % 



10 



B Compose de l'exemple 3 



C Eau : 



3,5 % 



q.s.p. 100% 



15 



D Parfutn : 

SEPICEDE™ HB : 
SEPICIDE™ CI : 



0,4 % 
0,4 % 
0,2 % 



20 



Exemple 33: Gel rafraichissant apres-rasage 
FORMULE 

A LIP ACIDE™ P VB : 
LANOL™ 99 : 
Compose de 1'exemple 2 : 



0,5 % 
5,0 % 
2,5 % 



B eau: 



q.s.p. 100% 



25 C MICROPEARL™ LM 
Patfum : 

SEPICEDE™ HB : 
SEPICEDE™ CI : 



0,5 % 
0,2 % 
0,3 % 
0,2 % 



30 
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Exemple 34 : Soin pour les peaux glasses 
FORMULE 

A MICROPEARL™M310 : 1,0% 

Compost de l'exemple 4 : 5,0 % 

5 Isononanoate d'octyle : 4,0 % 

B Eau: qs-P- 100% 

C SEPICONTROL™A5 : 4,0% 

10 Parfum : °>1 % 

SEPICIDE™ HB : 0,3 % 

SEPICIDE™ CI : 0,2 % 

D CAPIGEL™ 98 : 0,5 % 

15 Eau: 10% 

Exemple 35 : Creme aux AHA 
FORMULE 

A MONTANOV™ 68 : 5,0 % 

20 LIPACIDE™ PVB : 1,05% 

LANOL™ 99 : 1 0,0 % 

B Eau: q- s -P- 100% 

Acide gluconique : 1,5 % 

25 TEA (triemanolamine) : 0,9 % 

C Compose de l'exemple 5 : 1,5 % 

D Parfum : °> 4 % 

SEPICIDE™ HB : 0,2 % 

30 SEPICIDE™ CI : 0,4 % 
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Exemple 36 : Autobronzant non gras pour visage et corps 
FORMULE 

A LANOL™2681: 3,0% 

Compose de F exemple 4 2,5 % 

B Eau: q.s-P- 100% 

Dihydroxyacetone : 3,0 % 



C Parfum : °> 2 % 

1 0 SEPICIDE™ HB : 0,8 % 
hydroxyde de sodium : qs pH = 5 % 

Exemple 37 : Lait solaire au mono! de Tahiti 

FORMULE 

1 5 A Mono! de Tahiti : 10 % 

LIPACIDE™ PVB : 0,5 % 

Compose de Pexemple 2 : 2,2 % 

B Eau : q-s.p- 100 % 

20 

C Parfum : 0,1 % 

SEPICIDE™ HB : 0,3 % 

SEPICIDE™ CI : 0,1 % 

Mefhoxycinnamate d'octyle : 4,0 % 

25 

Exemple 38 : Soin solaire pour le visage 
FORMULE 

A Cyclomethicone et dimethiconol : 4,0 % 

Compose de l'exemple 3 : 3,5 % 

30 

B Eau: q.s.p. 100% 



'o 
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C Parfum: 0* 1 ° /o 

SEPICIDE™ HB : 0,3 % 

SEPICIDE™ CI : 0,21 % 

5 Methoxycinnamate d'octyle : 5,0 % 

Micatitane : 2,0 % 

Acide lactique : q-s.p. pH = 6,5 

Exemple 39 Emulsion bronzante sans soleil 
10 FORMULE 

A LANOL™99: 15% 

MONTANOV™ 68 : 5,0 % 

Paramethoxyciimamate d'octyle : 3,0 % 



15 B Eau: q.s.p. 100 % 

Dihydroxyacetone : 5,0 % 

Phosphate monosodique : 0,2 % 



C Compose de P exemple 4 : 0,5 % 

20 D Parfum: 0,3% 

SEPICIDE™ HB : 0,8 % 

hydroxyde de sodium : q.s. pH = 5. 

Excmplc 40 : Gel brillancc 

25 Compose de Texemple 5 : 1,5 % 

Silicone volatile : 25 % 

Monopropyleneglycol : 25 % 

Eau demineralisee : 10 % 

Glycerine : qsp 100 % 

30 
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Exemple 41 : Gel amincissaiit 
Compose de l'exemple 4 : 
Isononanoate d'isononyle : 
Cafeine : 
5 Ethanol : 

MICROPEARL™ LM : 
Eau demineralisee : 
Conservateur paxfum : 

1 0 Exemple 42 : Lait demaquillant 

SIMULSOL™ 165 : 
MONTANOV™ 202 : 
Caprylate-caprate triglyceride 
PECOSIL™DCT: 
15 Eau demineralisee : 

CAPIGEL™ 98 : 
Compose de Fexemple 5 
PROTEOL™ OAT : 
Hydroxyde de sodium : 

20 

Exemple 43 : Masque crcme "rincc off" restructurant pour chevcux stresses et 
fragilises 

Fonnule 





KETROL™T : 


0,5 % 


25 


PECOSIL™ SPP50 : 


0, 75 % 




N-cocoyl aminoacides : 


0,70% 




Butyleneglycol : 


3,0% 




Compose de l'exemple 1 : 


3,0% 




MONTANOV™ 82 : 


3,0% 


30 


Hvrile de jojoba : 


1,0% 




LANOL™P : 


6,0% 



1,5 % 
2% 
5% 
40% 
2% 
qsp 100 % 
qs 

4% 
1 % 
15% 
1 % 
qs 

0,5 % 
1 % 
2% 
qsp pH=7 
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AMONYL™ DM : 1,0% 

LANOL™99 : 5,0% 

SEPICIDE™ HB : 0,3% 

SEPICIDE™CI : 0,2% 

5 Parfum : 0,2% 

Eau: qsp 100% 

Excmple 44 : Crcmc solairc 

SIMULSOL™ 165: 3 % 

10 MONTANOV™ 202 : 2 % 

BenzoateC12-C15 : 8% 

PECOSIL™ PS 100 : 2 % 

Dimefhicone : 2 % 

Cyclomethicone : 5 % 

1 5 para-methoxy cinnamate d ! octyle : 6 % 

Benzophenone-3 : 4 % 

Oxyde de Titane : 8 % 

Gomme xanthane : 0,2 % 

Butyleneglycol : 5 % 
20 Eau demineralisee : qsp 100% 

Compose de Texemple 2 : 1,5 % 

Conservateur, parfum : qs 



Excmplc 45 : Gel dc soin pcaux mixtcs 

25 Compose de Fexemple 3 : 

Squalane vegetal : 

Dimethicone : 

SEPICONTROL™ A5 : 

Gomme xanthane : 
30 Eau : 

Conservateur, Parfum : 



4% 
5% 
1,5 % 
4% 
0,3 % 
qsp 100 % 
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Exemple 46 : Lotion capillaire 

Formule 

Butyl£ne glycol : 3 5 0% 

compose de Texemple 6 : 3 % 

5 SIMULSOL™1293 : 3,0% 

Acide lactique : qs pH = 6 

SEPICIDE™ HB : 0,2% 

SEPICIDE™CI : 0,3% 

Parfum : °> 3% 

10 Eau: <l s 100% 

Exemple 47 : Shampooing protecteur et relaxant 

Formule 

Amonyl™ 675 SB : 5,0% 

Sodium lauryl ether sulfate a 28% : 35,0% 

15 composition de Texemple 6 : 3,0% 

SEPICIDE™ HB: 0,5% 

SEPICIDE™CI : 0,3% 

hydroxy de de sodium : QS pH = 7,2 

Parfbm : °> 3% 

20 Colorant (FDC bleu 1/jaune 5) : QS 

Eau: QSP 100% 

Exemple 48 : Protecteur "leave-on" ; Soin anti-stress pour cheveux 

Formule 

25 KETROL™T : °> 5 % 

melange de cocoyl aminoacides : 3,0% 

Butyleneglycol : 5 >°% 

DC 1501 : 5 > 0% 

compositon de Texemple 1 : 4,0% 

30 SEPICIDE™ HB: 0,5% 
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SEPICIDE™CI : 0,3% 

Parfum : 0,3% 

Eau: QSP100 

5 Excmple 49 : Crcme vitamincc 

SIMULSOL™ 165 : 5 % 

MONTANOV™ 202 : 1 % 

Caprylic/capric triglycerides : 20 % 

Palmitate de vitamine A : 0,2 % 

10 Acetate de vitamine E : 1 % 

MICROPEARL™ M 305 : 1,5 % 

Compose de 1'exemple 1 : 2 % 

Eau qsp 100% 

Conservateur, parfum qs 

15 

Les definitions des produits commerciaux utilises dans les exemples sont les suivan- 

tes : 

SIMULSOL™ 1293 est de Thuile de castor hydrogenee et ethoxylee, avec un indice 
d'ethoxylation egal a 40, commercialise par la societe SEPPIC. 
20 CAPIGEL™ 98 est un epaississant liquide a base de copolymere acrylate commercialise par 
la societe SEPPIC. 

KETROL™T est de la gomme de xanthane commercialisee par la society KELCO. 
LANOL™99 est de Tisononyl isononanoate commercialise par la societe SEPPIC. 
DC1501 est un melange de cyclopentasiloxane et de dimethiconol commercialise par la so- 
25 ciete DOW CHEMICAL. 

MONTANOV™82 est un agent emulsioimant a base d'alcool cetearylique et de cocoylglu- 
coside. 

Le MONTANOV™ 68 (cetearyl glucoside), est une composition auto-emulsionnable telle 
que decrite dans WO 92/06778, commercialisee par la societe SEPPIC. 
30 Le MICROPEARL™ M 100 est une poudre ultra fine au toucher tres doux et a action mati- 
fiante commercialisee par la societe MATSUMO. 
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Le SEPICEDE™ CI, imidazolidine uree, est un agent conservateur commercialise par la so- 
ciete SEPPIC. 

PEMULEN™ TR est un polymSre acrylique commercialise par GOODRICH. 
Le SIMULSOL™ 165 est du stearate de glycerol auto-emulsionnable commercialisee par la 
5 societe SEPPIC. 

Le LANOL™ 1688 est un ester emollient a efifet non gras commercialism par la societe SEP- 
PIC. 

Le LANOL™ 14M et le LANOL @ S sont des facteurs de consistance commercialises par la 
societe SEPPIC. 

10 Le SEPICIDE™ HB , qui est un melange de phenoxyethanol, de methylparaben, d'ethylpa- 
raben, de propylparaben et de butylparaben, est un agent conservateur commercialise par la 
societe SEPPIC. 

Le MONTEINE™ CA est un agent hydratant commercialise par la societe SEPPIC. 
Le SCHERCEMOL™ OP est un ester emollient a efifet non gras. 
15 Le LANOL™ P est un additif a effet stabilisant commercialise par la societe SEPPIC. 

Le PARSOL™ MCX est de Poctyl paramethoxycinnamate; commercialise par la societe 
GIVAUDAN. 

Le SEPEPERL™ N est un agent nacrant, commercialise par la societe SEPPIC, k base d'un 

melange d'alkyl poly glucosides tels que ceux decrits dans WO 95/13863. 
20 Le MICROPEARL™ SQL est un melange de micro particules renfermant du squalane qui se 

libere sous Taction du massage; il est commercialise par la societe MATSUMO. 

Le LANOL™ 99 est de Pisononyl isononanoate commercialise par la societe SEPPIC. 

Le LANOL™ 37T est du triheptanoate de glycerol, commercialise par la societe SEPPIC. 

Le SOLAGUM™ L est un carraghenane commercialise par la societe SEPPIC. 
25 Le MARCOL™ 82 est une huile de paraffine commercialisee par la societe EXXON. 

Le LANOL™ 84D est du malate de dioctyle commercialise par la societe SEPPIC. 

Le PARSOL NOX™ est un filtre solaire commercialism par la societe GIVAUDAN. 

P EUSOLEX™ 4360 est un filtre solaire commercialise par la societe MERCK. 

Le DOW CORNING™ 245 Fluid est de la cyclomethicone, commercialisee par la societe 
30 DOW CORNING. 

Le LIPACIDE™ PVB, est un hydrolysat de proteines de ble acyle commercialise par la so- 
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ciete SEPPIC. 

Le MICROPEARL™ LM est un melange de squalane, de polymethylmethacrylate et de 
menthol, commercialise par la societe SEPPIC. 

Le SEPICONTROL™ A5 est un melange capryloy glycine, sarcosine, extrait de cinnamon 
5 zylanicum, commercialise par la societe SEPPIC, tel que ceux decrits dans la demande in- 
temationale de brevet PCT/FR98/01313 deposee le 23 juin 1998. 

Le LANOL™ 2681 est un melange caprylate, caprate de coprah, commercialise par la socie- 
te SEPPIC. 

Le MONTANOV™ 202, est une composition APG/alcools gras telle que decrite dans W09 
10 98/47610, commercialisee par la societe SEPPIC. 
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REVENDICATIONS 

1. Composition sous forme d'un latex inverse comprenant : 

a) de 50 % en poids a 80 % d'au moins un polymere organique (P) lineaire, branche 
5 ou reticule, 

b) de 5 % en poids a 10 % d'un systeme emulsionnant (S,) de type eau dans huile 

(E/H), 

c) de 5 % en poids a 45 % en poids d'au moins une huile, et 

d) de 0 % a 5 % d'eau. 

10 2. Composition telle que definie a la revendication 1, dans laquelle le polymere (P) 

est : 

- sojt un homopolymere d'un monomere choisi ou bien parmi ceux possedant une 
fonction acide fort partiellement ou totalement salifiee oubjen parmi ceux possedant une 
fonction acide feible partiellement ou totalement salifiee oubien parmi les monomeres ca- 

15 tioniques, 

- sojt un copolymere dans lequel chacun des monomeres est choisi independamment 
Pun de l'autre oubien parmi ceux possedant une fonction acide fort partiellement ou totale- 
ment sahfiee ou bien parmi ceux possedant une fonction acide feible partiellement ou tota- 
lement salifie oubien parmi les monomeres neutres oubjen parmi les monomeres cationi- 

20 ques, 

- sojt un terpolymere dans lequel chacun des monomeres est choisi independamment 
les uns des autres oubien parmi ceux possedant une fonction acide fort partiellement ou to- 
talement sahfiee oubien parmi ceux possedant une fonction acide feible partiellement ou to- 
talement salifie oubien parmi les monomeres neutres oubien parmi les monomeres cationi- 

25 ques, 

- sojt un tettapolymere dans lequel chacun des monomeres est choisi independam- 
ment les uns des autres oubien parmi ceux possedant une fonction acide fort partiellement 
ou totalement sahfiee ou bien parmi ceux possedant une fonction acide feible partiellement 
ou totalement salifie oubien parmi les monomeres neutres oubjen parmi les monomeres ca- 

30 tioniques. 
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3. Composition telle que definie a Tune des revendications 1 ou 2, dans laquelle le 
polymere (P) est reticule avec un compose diethylenique ou polyethylenique dans la propor- 
tion molaire exprimee par rapport aux monom&res mis en oeuvre, de 0,005% a 1%, et de 
preference de 0,01 % a 0,2 % et, plus particulierement de 0,01 % a 0,1 %. 
5 4. Composition telle que definie a la revendication 3, pour laquelle 1'agent de reticu- 

lation et/ou 1'agent de ramification est choisi parmi le dimethacrylate d'ethyteneglycol, le 
diacrylate de diethyleneglycol, le diallyloxyacetate de sodium, le diacrylate d'ethyleneglycol, 
le diallyl uree, le triallylamine, le trimethylol propanetriacrylate ou le methylene-bis- 
(aoylamide). 

10 5. Composition telle que definie a Tune des revendications 1 a 4, pour laquelle le 

monomere a fonction acide fort, que le polymere (P) comporte est 1'acide 2-methyl 2-[(l- 
oxo 2-propdnyl) amino] 1 -propanesulfonique partiellement ou totalement salifie. 

6. Composition telle que definie a Tune des revendications 1 a 5, pour laquelle les 
monomeres a fonction acide ftible, que le polymere (P) comportent sont choisis parmi 

15 1'acide aciylique, 1'acide methacrylique, 1'acide itaconique, 1'acide maleique ou 1'acide 3- 
methyl 3-[(l-oxo 2-propenyl) amino] butanoique partiellement ou totalement salifie. 

7. Composition telle que definie a Tune des revendications 1 a 6, pour laquelle les 
monomeres a fonction acide faible, que le polymere (P) comportent sont choisis parmi 
Tacrylamide, le methacrylamide, le diacetoneaciylamide, le dimethylacrylamide, le N- 

20 isopropyl acrylamide, le N-[2-liydroxy l,l-bis(hydroxymefiiyl) ethyl] propenamide, 
1'acrylate de (2-hydroxy ethyle), 1'acrylate de (2,3-dihydroxy propyle), le methacrylate de 
(2-hydroxy ethyle), le methacrylate de (2,3-dihydroxy propyle), un derive ethoxyle de poids 
moleculaire compris entre 400 et 1000, de chacun de ces esters ou le vinyl pyrrolidone. 

8. Composition telle que definie a Tune des revendications 1 a 7, pour laquelle les 
25 monomeres cationiques que le polymere (P) comportent sont choisis parmi les sels de 

2 5 N,N,N-tetramethyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] propanammonium, de 2,N,N-trimethyI 
2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] propanammonium, de N,N,N-trimethyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) 
oxy] ethanammonium, de N,N,N-trimethyl 3-[(l-oxo 2-propenyl) oxy] propanammonium, 
de N,N,N-trimethyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] propanammonium ou de diallyl dimethyl 
30 ammonium. 
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9. Composition telle que definie a l'une des revendications 1 a 8, dans laquelle le po- 

lymere (P) est choisi paimi : 

- les copolymeres reticules de l'acide acryHque partiellement saUfie sous forme de sel 

de sodium ou de sel d'ammonium et de racrylamide ; 
5 - les copolymeres reticules de l'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1 - 

propanesulfonique partiellement salifie sous forme de sel de sodium et de racrylamide ; 

- les copolymeres reticules de l'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1- 
propanesulfonique et de l'acide acrylique partiellement salifies sous forme de sel de sodium; 

- les copolymeres reticules de l'acide 2-melhyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1- 
10 propanesulfonique partiellement salifie sous forme de sel de sodium et de l'acrylate de 2- 

hydroxy ethyle ; 

- les copolymeres reticules de l'acrylamide et duN,N,N-trimethyl 3-(l-oxo 2- 

propenyl) propanammonium, 

- les homopolymeres reticules de l'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1- 
1 5 propanesulfonique partiellement salifie sous forme de sel de sodium ; 

- les homopolymeres reticules de l'acide acryHque partiellement salifie sous forme de 
sel d'ammonium ou de sel de monoethanolamine, 

- les terpolymeres de l'acrylamide, du N,N,N-trimethyl 3 T (l-oxo 2-propenyl) propa- 
nammonium, et de tris(hydroxymemyl)aminomethyl acrylamide. 

20 les terpolymeres reticules de l'acrylamide, de l'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) 

amino] 1 -propanesulfonique et de l'acide acryHque partiellement safifies sous forme de sel 
sodium, 

les terpolymeres de l'acide 2-methyl 2-[(l-oxo 2-propenyl) amino] 1- 
propanesulfonique partieHement salifi6 sous forme de sel de sodium, de l'acrylamide et du 

25 vinyl pyrrolidone. 

10. Composition teUe que definie a l'une de s revendications 1 a 9, comprenant de 60 

% en poids a 70 % en poids de polymere (P). 

11. Composition telle que definie a l'une de s tevendications 1 a 10, comprenant en 
outre jusqu'a 5 % de son poids d'un systeme emulsionnant (S 2 ) de type huile dans eau 

30 (H/E). 
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12. Procede de preparation de la composition telle que definie precedemment, carac- 
terise en ce que : 

a) Ton emulsionne une phase aqueuse (A) contenant les monomeres et les eventuels 
additifs hydrophiles, dans une phase organique (O) contenant, le systeme tensioactif (Si), un 

5 melange constitue de lliuile destinee a etre presente dans la composition finale et tfune huile 
volatile et les eventuels additifs hydrophobes, 

b) Pamorce la reaction de polymerisation par introduction dans Femulsion formee en 
a), d'un initiateur de radicaux libres puis on la laisse se derouler, et 

c) Ton concentre par distillation, le milieu r6actionnel issu de Tetape b), jusqu'a eli- 
1 0 mination complete de ladite huile volatile. 

13. Procede tel que defini a la revendication 12, dans lequel a Tissu de Tetape c), on 
introduit un ou plusieurs agents emulsifiants de type huile dans eau a une temperature inie- 
rieure a 50°C. 

14. Utilisation de la composition telle que definie a Tune des revendications 1 a 11, 
15 comme epaississant et/ou emulsionnant de composition topique, cosmetique, dermopharma- 

ceutique ou pharmaceutique. 

15. Utilisation de la composition telle que definie a Tune des revendications 1 a 11, 
comme epaississant de pates d'impression textile. 



